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TMOS  H2O  MeOH  NH4OH    
1  4 8.75 0.058  [32] 









































Gel No.  TMOS  H20  Methanol NH4OH 
1  1 4 8 0.005 
2  1 4 12 0.005 
3  1 4 16 0.005 
4  1 4 8 0.025 
5  1 4 12 0.025 
6  1 4 16 0.025 
7  1 4 8 0.05 
8  1 4 12 0.05 





























Gel No.  TMOS  H20  Methanol  NH4OH 
1  1 4 8 0.005 
2  1 4 16 0.005 
3  1 4 8 0.05 




























                                        ܣܾݏ݋ݎܾܽ݊ܿ݁  ൌ  െ݈݋݃ଵ଴ሺܫ௢/ܫሻ ൌ  െ݈݋݃ଵ଴ሺݐݎܽ݊ݏ݉݅ݐݐܽ݊ܿ݁ሻ              (1) 
where,  














































































































































Size  0  Average Contrast  0 
Maximal Contrast  0  Intensity, Dark  255 




















NH4OH:TMOS  MeOH:TMOS  Run 1  Run 2  Run 3  Average 
0.005  8  319.3917 317.6231 314.6603  317.225  0.3965 
0.005  12  292.3113 299.2922 308.0545  299.886  0.3749 
0.005  16  261.1733 291.1731 285.763  279.3698  0.3492 
0.025  8  357.4568 364.7199 365.0088  362.3952  0.4530 
0.025  12  348.0946 344.3134 352.5252  348.3111  0.4354 
0.025  16  324.7555 332.5778 334.1206  330.4846  0.4131 
0.05  8  369.5774 369.9453 368.318  369.2802  0.4616 
0.05  12  360.5553 358.962  361.4996  360.339  0.4504 
















Run 1  Run 2  Run 3  Run 4  Average 
0.005  8  313.4705  329.3278 317.2092 318.535 319.6356  0.3995
0.005  16  295.6713  291.8336 301.7675 294.4932 295.9414  0.3699
0.05  8  365.0223  360.5706 360.5224 365.5727 362.922  0.4537
















NH4OH:TMOS  MeOH:TMOS  Image 1  Image 2  Image 3  Average 
0.005  8  11244 15852 15121 14072.33 
0.005  12  15896 17635 6475 13335.33 
0.005  16  4991 4876 4824 4897 
0.025  8  6299 21158 27853 18436.67 
0.025  12  5407 3686 3181 4091.333 
0.025  16  3890 3261 4343 3831.333 
0.05  8  9805 11118 6116 9013 
0.05  12  3328 7514 5492 5444.667 
0.05  16  5822 2069 1750 3213.667 
0.005  8  4086 2583 4297 3655.333 
0.005  12  2064 4417 7777 4752.667 
0.005  16  1677 2786 3368 2610.333 
0.025  8  1455 4043 8907 4801.667 
0.025  12  8009 5631 9508 7716 
0.025  16  667 8618 1974 3753 
0.05  8  2963 5504 2908 3791.667 
0.05  12  4156 2960 6252 4456 
0.05  16  8956 6710 1954 5873.333 
0.005  8  4362 5132 10927 6807 
0.005  12  3967 2165 3084 3072 
0.005  16  2307 1986 589 1627.333 
0.025  8  2239 13995 8955 8396.333 
0.025  12  7845 5956 5918 6573 
0.025  16  4880 32 4366 3092.667 
0.05  8  17028 9324 8388 11580 
0.05  12  7356 5792 3344 5497.333 






























































NH4OH:TMOS  Methanol:TMOS Run 1  Run 2  Run 3 
0.025  16  11  12  13 
0.025  20  21  22  23 
0.030  18  31  32  33 
0.035  16  41  42  43 










































scale from 0 to 1 NH4OH:TMOS  MeOH:TMOS  Run1  Run2  Run3  Average 
0.025  16  N/A  312.18  310.81  311.495  0.3894 
0.025  20  297.28  306.93  N/A  302.105  0.3776 
0.03  18  322.34  323.32  321.09  322.25  0.4028 
0.035  16  330.36  327.95  331.23  329.8467  0.4123 






NH4OH:TMOS  MeOH:TMOS  Run1  Run2  Run3  Average 
0.025  16  N/A  3824.333 3093  3458.667 
0.025  20  706  3153  N/A  1929.5 
0.03  18  2377.333 4093  4226.667 3565.667 
0.035  16  2614  6501  1563.667 3559.556 
















0.4028 –  0.0058ሺܯܱ݁ܪሻ ൅  0.0115ሺܰܪସܱܪሻ െ 0.0078ሺܯܱ݁ܪሻଶ ൅  0.000019ሺܯܱ݁ܪሻ כ ሺܰܪସܱܪሻ                           (4) 
  ܥݎܽܿ݇  ൌ





























TMOS  H2O   MeOH  Glycerol  NH4OH  Run 1  Run 2  Run 3 
1  4  12 0 0.05 11 12  13 
1  4  12 0.05 0.05 21 22  23 
1  4  12 0.2 0.05 31 32  33 
1  4  12 0.4 0.05 41 42  43 
1  4  12 0.6 0.05 51 52  53 



















Glycerol:TMOS  Run1  Run2  Run3  Average 
Normalized over 350– 750 
nm on the scale from 0 to 1 
0  359.2399  361.7681  361.7448  360.9176  0.4511 
0.05  363.0626  364.7539  363.9961  363.9375  0.4549 
0.2  358.1896  351.8159  339.9305  349.9787  0.4375 
0.4  354.846  341.9036  342.4334  346.3943  0.4330 
0.6  356.6857  336.3333  329.065  340.6947  0.4259 






































































































1  AG‐E006  1.25  1.25+0.875  1.875 0.003  0  Ethanol for 72 hrs 
2  AG‐E007  1.25  1.25+0.875  1.875 0.003  0  20% H2O/Ethanol for 27 hrs 
3  AG‐E008  1.25  1.25+0.875  1.875 0.003  0  20% H2O/Ethanol for 72 hrs 
4  AG‐E009  1.25  1.25+0.875  1.875 0.013  0  Ethanol for 72 hrs 
5  AG‐E010  1.25  1.25+0.875  1.875 0.013  0  20% H2O/Ethanol for 27 hrs 
6  AG‐E011  1.25  1.25+0.875  1.875 0.013  0  20% H2O Ethanol for 72 hrs 
7  AG‐E012  1.25  1.25+0.875  1.875 0.025  0  Ethanol for 72 hrs 
8  AG‐E013  1.25  1.25+0.875  1.875 0.025  0  20% H2O /Ethanol for 27 hrs 
9  AG‐E014  1.25  1.25+0.875  1.875 0.025  0  20% H2O /Ethanol for 72 hrs 
10  AG‐E015  1.25  1.25+0.875  1.875 0.003  25  Ethanol for 72 hrs 
11  AG‐E016  1.25  1.25+0.875  1.875 0.003  25  20% H2O /Ethanol for 27 hrs 
12  AG‐E017  1.25  1.25+0.875  1.875 0.003  25  20% H2O /Ethanol for 72 hrs 
13  AG‐E018  1.25  1.25+0.875  1.875 0.013  25  Ethanol for 72 hrs 
14  AG‐E019  1.25  1.25+0.875  1.875 0.013  25  20% H2O /Ethanol for 27 hrs 
15  AG‐E020  1.25  1.25+0.875  1.875 0.013  25  20% H2O /Ethanol for 72 hrs 
16  AG‐E021  1.25  1.25+0.875  1.875 0.025  25  Ethanol for 72 hrs 
17  AG‐E022  1.25  1.25+0.875  1.875 0.025  25  20% H2O /Ethanol for 27 hrs 






























   Sample Number  Density(Kg/m3) Transparency  Cracks 
1  AG‐E006  112.4415994  2  5 
2  AG‐E007  121.5137343  1  4 
3  AG‐E008  102.406076  3  3 
4  AG‐E009  92.77496948  3  4 
5  AG‐E010  87.73583418  4  2 
6  AG‐E011  90.49633432  1  4 
7  AG‐E012  76.38978195  5  4 
8  AG‐E013  85.81123047  5  2 
9  AG‐E014  78.3837627  5  2 
10  AG‐E015  99.23615357  1  4 
11  AG‐E016  93.14966948  4  5 
12  AG‐E017  89.8111303  1  5 
13  AG‐E018  90.90792558  4  4 
14  AG‐E019  88.46869203  2  4 
15  AG‐E020  80.27808299  4  3 
16  AG‐E021  76.69414799  4  4 
17  AG‐E022  87.47506654  5  3 























































































































































































































The  loading  of  the  gels  requires  an  easily 
accessible  opening  in  the  autoclave,  which  can 
later be sealed safely. 
This  requires  the  autoclave  to  have  large  enough 
space  to  load  the gels and a  simple non‐permanent 
mechanism to seal the autoclave 
After  the  gels  are  placed  in  the  autoclave,  they 
have to be submerged in ethanol before liquid CO2 
is  siphoned  into  the  autoclave,  to  avoid  drastic 
diffusion of the ethanol  in the gels  into the  liquid 
CO2. 
This  requires  an  opening  near  the  top  of  the 




(liquid CO2 + ethanol)  in  the autoclave has  to be 
exchanged with  liquid  CO2  by draining  the  liquid 
mixture  from  the  bottom,  while  simultaneously 
siphoning liquid CO2 from top. 
This  requires an  inlet valve  connected  to  the  top of 
the autoclave from which liquid CO2 can be siphoned 
in  a  controlled  manner.  Also  a  drain  valve  at  the 
bottom of the autoclave is needed 
For  supercritical drying,  the  liquid CO2 has  to be 
heated  in  a  controlled  manner  until  it  reaches 
supercritical state. 
To heat/cool  the  liquid CO2, the autoclave has  to be 
heated/cooled evenly, while  temperature  inside  the 
autoclave is measured and controlled 
Next  the  CO2  has  to  be  released  from  the  top, 
while making sure  the CO2  in  the autoclave stays 
in  supercritical  state,  to  avoid  any  capillary 
pressures on the solid network of gel. 







































































Monochromator system  Double  monochromator with  a  high‐performance 






























































































































































































































Two-way ANOVA: Transmittance versus Methanol:TMOS Molar Ratio, NH4OH:TMOS 
Molar Ratio  
 
Source                DF         SS         MS       F      P 
Methanol Molar Ratio   2  0.0095419  0.0047709   76.81  0.001 
NH4OH Molar Ratio      2  0.0369784  0.0184892  297.67  0.000 
Error                  4  0.0002485  0.0000621 
Total                  8  0.0467688 
 







Two-way ANOVA: Crack versus Methanol Molar Ratio:TMOS, NH4OH:TMOS Molar 
Ratio  
 
Source                DF        SS        MS      F      P 
Methanol Molar Ratio   2  22704214  11352107  10.95  0.024 
NH4OH Molar Ratio      2    767862    383931   0.37  0.712 
Error                  4   4148156   1037039 
Total                  8  27620232 
 





Response Surface Regression: transparency, crack versus MeOH:TMOS molar 
ratio, NH4OH:TMOS molar ratio  
 
The following terms cannot be estimated, and were removed. 
NH4OH*NH4OH 
Response Surface Regression: trans versus MeOH:TMOS molar ratio, NH4OH 
:TMOS molar ratio 
 
The analysis was done using coded units. 
 
Estimated Regression Coefficients for transmittance 
 





Constant    322.250   1.6424  196.206  0.000 
MeOH         -4.680   0.9181   -5.097  0.001 
NH4OH         9.191   0.9181   10.010  0.000 
MeOH*MeOH    -6.259   1.8816   -3.326  0.010 
MeOH*NH4OH    0.015   0.9181    0.016  0.987 
 
 
S = 2.84473    PRESS = 228.790 
R-Sq = 94.32%  R-Sq(pred) = 79.92%  R-Sq(adj) = 91.48% 
 
 
Analysis of Variance for transmittance 
 
Source          DF   Seq SS   Adj SS   Adj MS      F      P 
Regression       4  1074.78  1074.78  268.694  33.20  0.000 
  Linear         2   985.23  1021.19  510.594  63.09  0.000 
  Square         1    89.55    89.55   89.548  11.07  0.010 
  Interaction    1     0.00     0.00    0.002   0.00  0.987 
Residual Error   8    64.74    64.74    8.093 
  Pure Error     8    64.74    64.74    8.093 
Total           12  1139.52 
 
 
Unusual Observations for transmittance 
 
Obs  StdOrder    trans      Fit  SE Fit  Residual  St Resid 
  2         2  297.280  302.105   2.012    -4.825     -2.40 R 
  7         7  306.930  302.105   2.012     4.825      2.40 R 
 







Estimated Regression Coefficients for trans using data in uncoded units 
 
Term             Coef 
Constant      322.250 
MeOH         -4.68000 
NH4OH         9.19083 
MeOH*MeOH    -6.25917 
MeOH*NH4OH  0.0150000 
  
Response Surface Regression: crack versus MeOH:TMOS molar ratio , 
NH4OH:TMOS molar ratio 
 
The analysis was done using coded units. 
 
Estimated Regression Coefficients for crack 
 
Term          Coef  SE Coef       T      P 
Constant    3565.7    907.6   3.929  0.004 
MeOH        -543.0    507.4  -1.070  0.316 
NH4OH        272.1    507.4   0.536  0.606 
MeOH*MeOH   -599.5   1039.8  -0.577  0.580 
MeOH*NH4OH   221.6    507.4   0.437  0.674 
 
 
S = 1572.00    PRESS = 50188451 
R-Sq = 18.05%  R-Sq(pred) = 0.00%  R-Sq(adj) = 0.00% 
 
 






Source          DF    Seq SS    Adj SS   Adj MS     F      P 
Regression       4   4354184   4354184  1088546  0.44  0.777 
  Linear         2   3061131   3540725  1770363  0.72  0.517 
  Square         1    821524    821524   821524  0.33  0.580 
  Interaction    1    471529    471529   471529  0.19  0.674 
Residual Error   8  19769389  19769389  2471174 
  Pure Error     8  19769389  19769389  2471174 
Total           12  24123573 
 
 
Unusual Observations for crack 
 
Obs  StdOrder     crack       Fit   SE Fit  Residual  St Resid 
  9         9  6501.000  3559.556  907.593  2941.444      2.29 R 
 
R denotes an observation with a large standardized residual. 
 
 
Estimated Regression Coefficients for crack using data in uncoded units 
 
Term            Coef 
Constant     3565.67 
MeOH        -542.958 
NH4OH        272.069 
MeOH*MeOH   -599.514 
MeOH*NH4OH   221.625 
   
